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0 Praparate von fettldslichen Substanzen. 

© Neue, stabile, kaltwasser-dispergierbare Praparate von fettlbslichen Substanzen enthalten als Matrix-Kompo- 
nente ein wasserlosliches oder wasserdispergierbares Ligninderivat. Diese Praparate werden dadurch herge- 
stellt, dass man eine wMssrige Emulsion der fettl5slichen Substanz(en) und des wasserloslichen oder wasserdis- 
pergierbaren Ligninderivats zubereitet und gewunschtenfalls diese Emulsion in ein Trockenpulver uberfuhrt. Die 
erfindungsgemassen Praparate konnen sowohl fQr die Tleremahrung als auch fdr die menschliche Ernahrung 
Verwendung finden. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft neue, stabile, kaltwasser-dispergierbare Praparate von fettloslichen 
Substanzen, sowie ein Verfahren zu deren Hersteilung. 

Auf dem Gebiet der menschlichen und tierischen Emahrung spielen kaJtwasser-dispergierbare Prapara- 
te von fettloslichen Substanzen, z.B. die fettloslichen Vitamine, Carotinoide, polyungesattigten Fettsauren 
5 und dergleichen, eine wichtige Rolle. In der Regel sind solche Praparate in Folge ihrer Wasserunloslichkeit 
oder auch ihrer mehr oder weniger ausgepragten Stabilrtat und Handhabbarkeit in Form von Emulsionen 
oder Trockenpulvern im Handel. Gemeinsam bei derartigen Praparaten sind die Wirkstoffe, d.h. die 
fettloslichen Substanzen, in der Regel mittels einer Matrix-Komponente (Schutzkolloid), z.B. Gummi arabi- 
cum oder Gelatine, umhUllt. Diese Matrix-Komponente ist u.a. fOr den Schutz des Wirkstoffes bzw. fOr 
70 dessen Stabilisierung, fiir eine optimale Resorption und fur die allfallig notige Wasserdispergierbarkeit des 
Endpraparates verantwortlich. Als Matrix-Komponente (Schutzkolloid) wird haufig Gelatine verwendet, wel- 
che von WarmbiUtern stammt und demgemass auch gewisse Nachteile aufweist. Als Beispiele seien hier 
nur genannt die Tatsache, dass etwa Praparate auf der Basis derartiger Gelatine aus religiosen Griinden 
nicht weltweit Verwendung finden konnen, dass diese Gelatine, ohne aufwendige Herstellungsverfahren, und 
js demgemass auch die damit hergestellten, pulverformigen Praparate, nicht immer die gewunschte 
Kaltwasser-Dispergierbarkeit aufweisen usw. 

Erfindungsgemass hat sich nun herausgestellt, dass all diese Nachteile eliminiert werden k6nnen, wenn 
an Stelle von Gelatine von Warmblutern ein wasserlosliches oder wasser-dispergierbares Ligninderivat 
verwendet wird. 

20 Die erfindungsgemassen, stabilen, kaltwasser-dispergierbaren Praparate von fettloslichen Substanzen 
sind demnach dadurch gekennzeichnet, dass sie als Matrix-Komponente ein wasserlosliches oder wasser- 
dispergierbares Ligninderivat enthalten. 

Der Ausdruck "kaltwasser-dispergierbare Praparate" bedeutet im Rahmen der vorliegenden Erfindung 
sowohl flussige als auch entsprechende, feste Anwendungsformen. Die festen Anwendungsformen, d.h. in 

25 Pulverform vorliegende Praparate, sind bevorzugt Der Ausdruck "fettlosliche Substanzen" umfasst im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung insbesondere die fettloslichen Vitamine A, D, E und K, Carotinoide, wie 
beispielsweise 0-Carotin, Astaxanthin, Apocarotenal, Canthaxanthin, Apoester, Citranaxanthin und Zeaxan- 
thin, sowie auch mehrfach ungesattigte (polyungesattigte) Fettsauren und dergleichen. Es kommen jedoch 
ohne weiteres auch andere fettlosliche Substanzen in Frage, welche in der menschlichen oder tierischen 

30 ErnShrung eine Rolle spielen. Diese Substanzen, wie die vorhergehend genannten, sind in Folge ihrer 
Wasserunloslichkeit oder auch ihrer mehr oder weniger ausgepragten Stabilitat und Handhabbarkeit in der 
Regel in Form von Emulsionen oder Trockenpulvern im Handel. Hier kftnnen insbesondere genannt werden 
Oele und Fette, wie beispielsweise Sonnenblumenol, Palmol und Rinderfett. 

Bei den in den erfindungsgemassen Praparaten vorhandenen Ligninderivaten handelt es sich insbeson- 

35 dere urn industrial hergestellte Produkte welche Ligninsulfonate mit den unterschiedlichsten Kationen 
enthalten. Von besonderem Interesse sind allerdings Natrium-, Calcium und Ammonium-Ligninsulfonat. Ein 
erfindungsgemasses Praparat kann als Ligninderivat ein einziges oder ein Gemisch mehrerer Ligninderivate 
enthalten. Daruber hinaus kann das im erfindungsgemassen Praparat vorhandene Ligninderivat Teil eines 
industriell hergestellten Produktes darstelien, welches neben Ligninderivaten auch noch weitere Komponen- 

40 ten enthSlt. 

Bekanntlich ist das Biopolymer Lignin einer der Hauptbestandteiie von Holz und tritt zusammen mit 
Cellulose in Pflanzen, besonders in Holz, auf. Je nach Art enthalt Holz ca. 16 bis 37% Lignin. Chemisch 
betrachtet handelt es sich bei Lignin urn irregulare Polymere von methoxylierten Phenylpropan-Monomeren 
(p-Coumarylalkohol, Coniferylalkohol, Sinapylalkohol usw.) mit einem Molekulargewicht von schatzungswei- 

45 se mindestens 20 kD. Bei der Hersteilung von Cellulose wird in einem ersten Schritt das Holz aufgeschlos- 
sen, was in den meisten Fallen durch Behandlung mit Sulfit-Laugen bei 1 25-1 80 "C erfolgt. Dadurch wird 
die Cellulose freigesetzt und das Lignin in ein wasserlosliches Derivat, Ligninsulfonat (auch als Sulfit- Lignin 
bekannt) umgewandelt. In kleinerem Ausmass erfolgt der Holzaufschluss auch durch Behandlung des 
Holzes mit Natriumhydroxid und Dinatriumtetrasulfid (der "Kraft-Prozess"). Das bei diesem Prozess erhalte- 

so ne Lignin wird als Kraft-Lignin oder Sutfat-Lignin bezeichnet und ist bei neutralem pH nicht wasserloslich. 
Neuere Verfahren zur Cellulose-Gewinnung verwenden zum Holzaufschluss organische Losungsmittel, z.B. 
Alkohol, auch mit Wasser gemischt, und das dadurch produzierte Lignin wird als Organosol v-Lignin 
bezeichnet. Diese Form von Lignin ist ebenfalls nicht wasserloslich. Es sind zur Zeit vor allem Ligninsulfo- 
nate sowie Kraft-Lignine auf dem Markt erhaltlich. Vielfach wird nach dem Holzaufschluss die Cellulose 

55 abgetrennt und die resultierende Ligninsulfonat-haltige L5sung auf ca. 50% Feststoffgehalt konzentriert und 
in dieser Form verkauft Die meisten Hersteller-Firmen bieten ebenfalls pulverformige Produkte an, welche 
mittels Spruhtrocknung der Losungen erhalten worden sind, und diese festen Formen enthalten neben 
Lignin auch diverse Saccharide in betrachtlichen Mengen. Einige Produzenten stellen aus den primaren 
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(rohen) Ligninsulfonaten durch enzymatische Entfernung der Sacchariden und allenfalls durch Reinigung, 
beispielsweise mittels Ultrazentrifugation, Ligninderivate mit einem relativ hohen Gehalt an Ligninsulfonat- 
en) her. Die ebenfalls angebotenen Kraft-Lignine konnen sulfoniert werden, urn Wasserloslichkeit zu 
erreichen, und die Sulfonierungsprodukte eignen sich ais Ligninderivate zur Verwendung in den erfindungs- 
gemassen Praparaten. Kommerzielle Ligninsulfonat-Produkte bestehen typischerweise aus ca. 40-90% 
Ligninsulfonat und kleineren Mengen von diversen Sacchariden, Asche, Kohlenhydraten, Acetaten, Forma- 
ten, Harzen usw., wobei die Zusammensetzung recht stark von der verwendeten Holzqualitat abhSngt. 
Solche wasserlosliche Ligninsulfonat-Produkte eignen sich ebenfalls zur Verwendung in den erfindungsge- 
massen Praparaten. Im allgemeinen konnen sowohl die Rohprodukte mit einem relativ hohen Gehalt an 
Sacchariden und weiteren Nebenprodukten ais auch die obenerwahnten gereinigten Ligninderivate in den 
erfindungsgemassen Praparaten verwendet werden, sofern solche Ligninderivate wasserioslich oder zumin- 
dest wasserdispergierbar sind. Beispiele gut geeigneter Ligninderivate sind: 

Orzan®S (Natrium-Ligninsulfonat von ITT Rayonier, Stamford, CT, und Seattle, WA, USA); 

Orzan®A (Ammonium-Ligninsulfonat von ITT Rayonier); 



AttisolOlO 
Attisol®20 



(Calcium- bzw. Natrium-Ligninsulfonat von Cellulose 
Attisholz AG, Schweiz); 



Bei den obigen vier Produkten handelt es sich urn primare Ligninsulfonat-Produkte mit einem relativ hohen 
Zuckergehalt. 

OrzanOLS (Natrium-Ligninsulfonat mit enzymatisch reduziertem Zuckergehalt; ITT Rayonier); 
Orzan®CD (Natrium-Ligninsulfonat mit noch reduzierterem Zuckergehalt; ITT Rayonier); 
Temsperse®s-001 (Natrium-Ligninsulfonat mit niedrigem Zuckergehalt; von Temfibre Inc., Temisca- 
ming, QC, Kanada); 

Tembind®A-001 (Zucker-enthaltendes Ammonium-Ligninsulfonat von Temfibre Inc.); 
Reax®910 [(Natrium-) Sulfoniertes Kraft-Lignin von Westvaco Chemicals, Charleston Heights, SC, USA]; 
Polyfon®0 [(Natrium-) Sulfoniertes Kraft-Lignin von Westvaco Chemicals; dieses Produkt muss vor 
Verwendung auf ca. pH 5,5 gebracht werden, z.B. mittels Salzsaure]; 

sowie Wafolin® (Zucker-enthaltendes Calcium-Ligninsulfonat von Holmen LignoTech GmbH, Karlsruhe, 

Deutschland). 

Ferner konnen die erfindungsgemassen Praparate neben dem wasserloslichen oder wasserdispergier- 
baren Ugninderivat auch eine zusatzliche Matrix- Komponente, z.B. ein Schutzkolloid, aufweisen. Es eignet 
sich zu diesem Zwecke insbesondere Gelatine (Gelatine von WarmblOtern und/oder Fischgelatine), und 
zwar deswegen, weil keine Kompatibilitatsprobleme auftreten. Zudem kann das Ugninderivat in Kombination 
mit einem Tragerstoff, wie beispielsweise Maltodextrin Oder einem (zusatziichen) Zucker, eingesetzt 
werden. 

Das Gewichtsverhaltnis der fettloslichen Substanzen zu den im Endprodukt (im wesentlichen Trocken- 
pulver) letztlich vorhandenen Begleitstoffen (Ugninderivat(e), Wasser, Zucker usw.) betragt in der Regel 
etwa 1:100 bis etwa 80:100, wobei die genauen Mengenverhaltnisse abhangig sind vom jeweiligen 
biologischen Bedarf an Wirkstoffen (fettloslichen Substanzen) und von der Forderung nach gleichmassiger 
und ausreichend feiner Verteilung der Endpraparate in den zur Konsumation vorgesehenen Anwendungsfor- 
men. Sollten auch noch stabilisierende Substanzen in den Praparaten notig oder erwunscht sein, so konnen 
diese in der Regel im Ablauf des Herstellungsverfahrens eingefOgt werden. 

Die erfindungsgemassen Praparate konnen im Prinzip dadurch hergestellt werden, dass man eine 
wassrige Emulsion der fettloslichen Substanz(en) und des wasserloslichen oder wasserdispergierbaren 
Ligninderivats zubereitet und gewunschtenfalls diese Emulsion in ein Trockenpulver uberfuhrt. Dieses 
Herstellungsverfahren stellt einen weiteren Gegenstand der vorliegenden Erfindung dar, wie auch die 
eventuell mit Wasser weiter verdUnnte Emulsion. 

In der Regel werden zunachst alie Bestandteile, also u.a, das Ugninderivat, ausser der fettloslichen 
Substanz(en) in Wasser gelost, was zweckmassigerweise durch kraftiges Ruhren beschleunigt wird. Zudem 
erweist es sich ais vorteilhaft, diesen Verfahrensschritt bei erhohter Temperatur, insbesondere im Tempera- 
turbereich von 20 " C bis 90 • C, durchzufuhren. Auf diese Weise wird die sogenannte Matrix erhalten. Dann 
wird die fettlSsliche Substanz bzw. ein Gemisch mehrerer solchen Substanzen in diese Matrix hineinemul- 
giert, und zwar ebenfalls vorteilhaft unter kraftigem Ruhren oder auch mittels Ultraschall oder ahnlicher 
Techniken. Der Druck und die Temperatur sind bei diesem Vorgang keine kritischen Parameter, und das 
Ganze kann ohne weiteres bei Temperaturen von etwa Raumtemperatur bis etwa 70 * C und Atmospharen- 
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druck durchgefuhrt werden. Bei der Hersteilung der Emulsion konnen selbstverstandlich normalerweise in 
derartigen PrSparaten Qblichen Hilfsstoffe verwendet werden, wie beispielsweise Zucker, z.B. Saccharose; 
Zuckeralkohole; Starkederivate, z.B. Maltodextrin; Milchproteine, z.B.Natriumkaseinat; Oder auch pflanzliche 
Proteine, z.B. Sojaprotein, Kartoffelprotein und Weizenprotein. Sollten auch noch stabilisierende Substanzen 
5 in den so hergestellten Praparaten notig Oder erwiinscht sein, so konnen diese in der Regel in der 
Oelphase, d.h. in einer einzufugenden flussigen fettloslichen Substanz, gelost werden. Ferner konnen bei 
der Hersteilung der Emulsion Emulgatoren, wie beispielsweise Ascorbylpalmitat und Zuckerester, verwendet 
werden. 

Die UeberfUhrung einer so hergestellten Emulsion, die je nach Bestandteilen im allgemeinen von ca. 40 

w bis ca. 60 Gewichtsprozent an fettloslicher(en) Substanz(en) enthalt, in Trockenpuiver, kann z.B. durch 
normale Spruhtrocknung, das Doppeldispergier-Verfahren oder auch das Starke-Catch-Verfahren erfolgen. 
Bei letzterem Verfahren werden die versprtlhten Emutsionstropfchen in einem Steirkebett aufgefangen und 
anschliessend der Trocknung zugefuhrt. Falls notwendig, kann die zu verspruhende Emulsion mit Wasser 
verdUnnt werden. In solchen Fallen kann die Emulsion fUr praktische Zwecke so wenig wie ca. 1 

is Gewichtsprozent an fettloslicher(en) Substanz(en) enthalten. 

Die vorliegende Erfindung betrrfft ferner die Verwendung eines wasserloslichen oder wasserdispergier- 
baren Ligninderivats als Matrix-Komponente zur Hersteilung von stabilen, kaltwasser-dispergierbaren Prapa- 
raten von fettloslichen Substanzen. 

Die Hersteilung der erfindungsgemassen Praparate ist im allgemeinen einfacher als diejenige her- 

20 kommlicher Praparate mit anderen Matrix- Komponenten, z.B. Gelatine. Dies liegt an der guten Wasserlos- 
lichkeit der erfindungsgemass verwendeten Ligninderivate sowie an ihrer hervorragenden Emulgierfahigkeit. 
Die gute Wasserloslichkeit ermcJglicht eine signifikante Senkung des Wasseranteils der Emulsion, was zu 
Einsparungen bei der Produktionskosten und/oder zu einer Erhohung der Produktionskapazitat fuhrt. Die 
gute Emulgierfahigkeit zusammen mit dem relativ niedrigen Wassergehalt der Emulsion und der dadurch 

25 bedingten relativ hohen ViskositMt fUhrt zu einer sehr feinen inneren Phase der Emulsion mit einer Susserst 
engen Partikelgrossenverteilung, was eine sehr gute Stabilitat der Emulsion und eine verbesserte Biover- 
fOgbarkeit der darin enthaltenen fettlSslichen Substanzen bewirkt. Ferner weisen die erfindungsgemassen 
Praparate einen relativ geringen Anteil der jeweiligen fettloslichen Substanz an der Oberflache der Partikel 
auf, was auf die Qualitat der Einbettung der fettloslichen Substanz in der Matrix, d.h. auf das gute 

30 Umhullungsvermogen des verwendeten Ligninderivats, hindeutet. 

Im allgemeinen weisen die erfindungsgemassen Praparate eine gute Kaltwasser-Dispergierbarkeit sowie 
- falls in Trockenform (als feste, pulverformige Anwendungsformen) - eine gute Fliessbarkeit auf. Ferner hat 
es sich erwiesen, dass die Praparate relativ niedrige Hygroskopizitat besitzen. 

Die erfindungsgemassen Praparate konnen sowohl fur die Tierernahrung als auch fur die menschliche 

35 ErnShrung Verwendung finden. In gewissen Fallen kann es auch zweckmassig sein, die hergestellten 
Emulsionen nicht erst in Trockenpuiver uberzufuhren, sondern direkt als solche zu verwenden. Vorzugswei- 
se eignen sich die erfindungsgemassen Praparate fUr die Formulierung von fettloslichen Substanzen auf 
dem Gebiet der Tierernahrung. 

Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele veranschaulicht. 

40 

Beispiel 1 



In einem Reaktionsgetass werden 197,4 g Orzan®S (Natrium-Ligninsulfonat von ITT Rayonier, Stam- 
ford, CT und Seattle, WA, USA) in 99 g Wasser bei 50 • C unter Verwendung eines mit einer Dissolverschei- 

45 be ausgestatteten ROhrers gelSst, wobei die RUhrgeschwindigkeit 2000 UpM betragt. Bei einer ROhrge- 
schwindigkeit von 5000 UpM werden zu der resultierenden Lbsung 222,6 g auf 70 *C erwarmtes dl-a- 
Tocopherolacetat (Roche) innert 5 Minuten zugegeben. Die resultierende Emulsion wird wahrend 30 
Minuten bei 50 *C wetter emulgiert (5O00 UpM). Diese Emulsion besitzt eine Partikelgrbsse der inneren 
Phase ( Tocopherolacetat) von 193±49nm (Laserdiffraktion: PCS-Spektrometer Coulter N4S, France). Die 

so Emulsion wird mit 692 g Wasser verdOnnt und unter Verwendung eines Spruhtrockners (Minor der Firma 
Niro Atomizer, Danemark) sprtihgetrocknet (Lufttemperatur: Eintritt 220 * C, Austrrtt 72 • C). Auf diese Weise 
werden ca. 300 g Pulver erhalten. dessen Fliessbarkeit durch Untermischen von 1% Kieselsaure Sipernat® 
SOS verbessert wird. Das Produkt besitzt einen Gehalt an Tocopherolacetat von 53,9%. 7,3% des gesamten 
Tocopherolacetats befinden sich an der Oberflache der Pulver-Teilchen und sind daher mit Cyclohexan 

55 abwaschbar. Das sprUhgetrocknete Pulver besitzt gute Fliesseigenschaften und zeigt eine ausgezeichnete 
Kaltwasser-Dispergierbarkeit. 
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Beispiel 2 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 197,4 g Attisol®10 
(Calcium-Ligninsulfonat von Cellulose Attisholz AG, Schweiz), 222,6 g dl-a-Tocopherolacetat und 110 g 
Wasser eine Emulsion hergestellt. Die Partikelgrosse der inneren Phase betragt hier 203nm. Die Emulsion 
wird mit 730 g Wasser verdunnt und spruhgetrocknet. Das pulverformige Produkt enthalt 49,0% Tocophe- 
rolacetat, wovon 4,9% mit Cyclohexan abwaschbar sind. 

Beispiel 3 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 197,4 g Orzan®CD 
(Natrium-Ligninsulfonat, ITT Rayonier). 222,6 g dl-a-Tocopherolacetat und 160 g Wasser eine Emulsion 
hergestellt, die eine Partikelgrosse der inneren Phase von 211±50nm aufweist. Nach Verdunnung mit 655 g 
Wasser wird die Emulsion sprUhgetrocknet. Das sprUhgetrocknete Pulver besitzt einen Gehart von 52,0% 
Tocopherolacetat, wovon 69% mit Cyclohexan abwaschbar sind. 

Der abwaschbare Anteil Tocopherolacetat ist bei diesem Produkt erheblich hdher als in Beispiel 1 der 
Fall ist. Dies zeigt, dass unterschiedliche Ligninsulfonat-Qualitaten unterschiedliche Produkte ergeben. 

Beispiel 4 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren werden 127,1 g Orzan®LS (Natrium-Ligninsulfonat, 
ITT Rayonier), 31,2 g einer 45%-igen wSssrigen LCsung von Fischgelatine (Norland Products Inc., New 
Brunswick, NJ, USA), 159 g dl-a -Tocopherolacetat und 100 g Wasser zu einer Emulsion verarbeitet, deren 
innere Phase eine Partikelgrosse von 467±160nm aufweist. Nach Zugabe von 502 g Wasser wird die 
Emulsion spruhgetrocknet. Das erhaltene Produkt besitzt einen Gehalt an Tocopherolacetat von 53,6%, 
wovon 33% mit Cyclohexan abwaschbar sind. 

Beispiel 5 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren werden 46,8 g Orzan®S (Natrium-Ligninsulfonat, ITT 
Rayonier), 141,2 g Maltodextrin MD05 (Roquette, Frankreich), 212 g dl-a-Tocopherolacetat und 94 g 
Wasser zu einer Emulsion verarbeitet. Die innere Phase dieser Emulsion besitzt eine Partikelgrosse von 
337±86nm. Nach Zugabe von 650 g Wasser wird die Emulsion spruhgetrocknet. Das pulverformige Produkt 
enthalt 53,0% Tocopherolacetat, wovon 17,7% mit Cyclohexan abwaschbar sind. 

Beispiel 6 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 113,4 g Orzan®S 
(Natrium-Ligninsulfonat, ITT Rayonier), 306,6 g dl-a-Tocopherolacetat und 57,0 g Wasser eine Emulsion 
produziert, deren Partikelgrosse der inneren Phase 277±85nm betragt. Die SprOhtrocknung der Emulsion 
erfolgt nach Verdunnung mit 783 g Wasser. Das sprUhgetrocknete Pulver besitzt einen Gehalt von 74,3% 
Tocopherolacetat, wovon 52% mit Cyclohexan abwaschbar sind. 

Der abwaschbare Anteil Tocopherolacetat ist - bedingt durch den hdheren Gehalt an Tocopherolacetat - 
in diesem Beispiel wesentlich hoher als in Beispiel 1 der Fall ist. 

Beispiel 7 

In einem Reaktionsgefass (1 I) werden 87,8 g Orzan®S (Natrium-Ligninsulfonat, ITT Rayonier) in 60,0 g 
Wasser bei 45 *C unter Verwendung eines mit einer Dissotverscheibe ausgestatteten Ruhrers gelost, wobei 
die RUhrergeschwindigkeit 2000 UpM betragt. WMhrend 30 Minuten werden in einem 500 ml-Erlenmeyer- 
kolben 16,5 g 0-Carotin (kristallin, Roche) sowie 3,3 g Ethoxyquin in 230 ml Chloroform bei 65 *C gelost. 
Diese zweite Losung wird innert 12 Minuten in die warme erste Losung im 1 l-Reaktionsgefass unter 
Ruhren bei 5000 UpM einemulgiert Die resultierende Emulsion wird mit zusatziichen 50 g Wasser verdunnt 
und wahrend 30 Minuten nachemulgiert bei 5000 UpM. Die Partikelgrosse der inneren Phase OS-Carotin in 
Chloroform) dieser Emulsion betragt 173±42nm. Das Chloroform wird mitteis eines Rotationsverdampfers 
bei 50 'C am Wasserstrahlvakuum abdestilliert. Die Partikelgrosse der inneren Phase (0-Carofin) dieser 
Emulsion betragt nun 136±51 nm. 
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In einer LaborsprOhwanne werden 900 g mittels Kieselsaure fluidisierte und auf ca. 5'C gekuhlte 
Maisstarke vorgelegt. Die Emulsion wird in diese Starke versprtJht, und die erhaltenen mit StSrtce umhMiten 
Partikel werden von der Starke abgesiebt und bei Raumtemperatur getrocknet. Das pulverformige Produkt 
besitzt einen Gehalt an 0-Carotin von 10,2% und zeigt gute Kattwasser-Dispergierbarkeit. 0,1% des 0- 
Carotins dieses Produktes sind mit Methylenchlorid abwaschbar. Die Farbintensitat (Absorption) in Wasser 
dieses Produkts betragt 1100 (1% Losung, 1 cm Schichtdicke). 



Beispiel 8 

10 Analog dem in Beispiel 7 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 175,6 g Attisol®10 
(Calcium-Ligninsulfonat, Cellulose Attisholz), 150 g Wasser, 32,5 g Canthaxanthin (kristallin, Roche), 3,0 g 
Ethoxyquin sowie 350 ml Chloroform eine Emulsion hergestellt. Nach Zugabe weiterer 59 g Wasser und 
Entfernung des Chloroform mittels eines Rotationsverdampfers wird die Emulsion/Suspension durch Ver- 
spruhen in einer LaborsprOhwanne in ein Pulver UbergefOhrt. Das Pulver enthalt 13,2% Canthaxanthin, 

75 wovon 0,2% mit Chloroform abwaschbar ist. Die Teilchengrosse der inneren Phase (Canthaxanthin) betragt 
140±34 nm, und das Produkt weist eine Farbintensitat in Wasser von 1272 auf (1% Losung, 1 cm 
Schichtdicke). 



Beispiel 9 

20 _ _ 

Analog dem in Beispiel 7 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 175,6 g Orzan®S 

(Natrium-Ligninsulfonat, ITT Rayonier), 180 g Wasser, 32 g Citranaxanthin (kristallin, Roche), 4,9 g 

Ethoxyquin sowie 510 ml Chloroform eine Emulsion hergestellt. Nach Zugabe von 40 ml Wasser wird das 

Chloroform am Rotationsverdampfer entfernt. In diese Emulsion wird zusatzlich eine Losung von 32 g 

25 Citranaxanthin und 4,9 g Ethoxyquin in 510 ml Chloroform einemulgiert. Nach erneutem Entfernen des 

Chloroforms am Rotationsverdampfer wird die Emulsion mittels einer LaborsprOhwanne analog Beispiel 7 in 

ein Pulver ObergefOhrt. Das resultierende Pulver enthalt 17,8% Citranaxanthin, wovon 0,3% mit Chloroform 

abwaschbar ist. Die Teilchengrosse der inneren Phase (Citranaxanthin) betragt 215+59 nm und das Produkt 

weist eine Farbintensitat in Wasser von 1172 auf (1% Losung, 1 cm Schichtdicke). 

30 

Beispiel 10 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 197,4 g Orzan®A 
(Ammonium-Ligninsulfonat, ITT Rayonier), 222,6 g di-a-Tocopherolacetat und 99 g Wasser eine Emulsion 
as hergestellt. welche nach Zugabe weiterer 692 g Wasser spruhgetrocknet wird. Das resultierende Pulver 
enthalt 53% dl-a-Tocopherolacetat, wovon 8% mit Cyclohexan abwaschbar sind. Die Teilchengrosse der 
inneren Phase (dl-a-Tocopherolacetat) der mit Wasser rekonstituierten Emulsion betragt 198±52 nm. 



Beispiel 11 

40 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung einer 45 • C warmen Losung 
von 200 g Attisol®10 (Calcium-Ligninsulfonat. Cellulose Attisholz) in 90 g Wasser und einer 60 *C warmen 
Losung, enthaltend 82,5 g Vitamin A Mischung Feed Grade Typ B (Roche) und 3,6 g Ethoxyquin, eine 
Emulsion hergestellt. Nach Zugabe von 196 g Wasser wird diese Emulsion spruhgetrocknet. Das resultie- 
45 rende Pulver enthalt 501 122 lU/g Vitamin A, wovon 0,03% mit Cyclohexan abwaschbar ist. Die innere 
Phase (Vitamin A) weist eine Teilchengrosse von 126±34 nm auf. 



Beispiel 12 

so Analog dem in Beispiel 11 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 200 g Attisol®10 
(Calcium-Ligninsulfonat, Cellulose Attisholz), 112 g Vitamin A Mischung Feed Grade Typ B (Roche) sowie 
100 g Wasser eine Emulsion hergestellt. Nach Zugabe von 110 g Wasser wird diese Emulsion mittels einer 
Laborspuhrwanne in Maisstarke verspruht, und zwar analog Beispiel 7. Das resultierende Produkt enthalt 
585 655 lU/g Vitamin A, wovon 0,1% mit Cyclohexan abwaschbar ist. Die Teilchengrosse der inneren Phase 

55 (Vitamin A) betragt 1 56±42 urn. 
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Beispiel 13 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung einer 45 * C warmen Losung 
von 200 g Orzan®S (Natrium-Ligninsulfonat. ITT Rayonier) in 90 g Wasser sowie einer 65 *C warmen 
5 Losung von 6,18 g Vitamin D 3 (technische Qualitat, Roche) und 3,09 g Ethoxyquin in 6,18 g Arachisol eine 
Emulsion hergestellt. Nach Zugabe von weiteren 125 g Wasser wird die Emalsion spruhgetrocknet. Das 
erhaltene Pulver weist einen vitamin D 3 -Gehalt von 488 000 lU/g auf. Die Teilchengrosse der inneren Phase 
(Vitamin D 3 in Arachisol) betragt 96±24 nm. 

w Beispiel 14 

Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 100 g Reax©910 [(Na-) 
Sulfoniertes Kraft-Lignin, Westvaco Chemicals, Charleston Heights, SC, USA], 112,5 g dhar 
Tocopherolacetat und 105 g Wasser eine Emulsion hergestellt. Nach Zugabe weiterer 298 g Wasser wird 
j5 eine Emulsion mit einer Teilchengrosse der inneren Phase von 140±38 nm erhalten. Die erhaltene Emulsion 
kann als Emulsion belassen werden, oder sie kann analog Beispiel 1 spruhgetrocknet werden. 

Beispiel 15 

20 Analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wird unter Verwendung von 100 g Temsperse®S- 
001 (Natrium-Ligninsulfonat, Temfibre Inc., Temiscaming, QC, Kanada), 112,8 g dl-a-Tocopherolacetat und 
80 g Wasser eine Emulsion hergestellt. Nach Zugabe weiterer 323 g Wasser resultiert eine wassrige 
Tocopherolacetat-Emulsion mit einer Teilchengrosse der inneren Phase von 183±55 nm. 

25 Patentanspriiche 

1. Stabile, kaltwasser-dispergierbare PrSparate von fettlosiichen Substanzen, dadurch gekennzeichnet, 
dass sie als Matrix-Komponente ein wasserlosliches oder wasserdispergierbares Ugninderivat enthal- 
ten. 

30 

2. Praparat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es als fettlosliche Substanz(en) eins oder 
mehrere der Vitamine A, D, E und K, Carotinoide, polyungesSttigten FettsSuren, Oele und Fette enthalt. 

3. Praparat nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass es als fettlosliche Substanz(en) eins oder 
35 mehrere der Carotinoide ^-Carotin, Astaxanthin, Apocarotenal, Canthaxanthin, Apoester, Citranaxanthin 

und Zeaxanthin enthalt. 

4. Praparat nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass es als fettlosliche Substanz(en) Sonnenblu- 
menol, Palmol und/oder Rinderfett enthalt. 

40 

5. Praparat nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Ugninderivat Natrium-, 
Calcium- oder Ammonium-Ligninsulfonat, oder ein Gemisch von zwei oder drei dieser Ligninderivate ist. 

6. Praparat nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Ugninderivat Teii eines industriell 
45 hergestellten Produkts darstellt, welches neben Ugninsulfonat(en) noch weitere Komponenten enthMlt. 

7. Praparat nach einem der AnsprUche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass es pulverformig ist. 

a Praparat nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass es in Form einer wassrigen 
so Emulsion vorliegt. 

9. Verfahren zur Herstellung von stabilen. kaltwasser-dispergierbaren Praparaten von fettlosiichen Sub- 
stanzen gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man eine wassrige Emulsion der fettlosii- 
chen Substanz(en) und des wasserloslichen oder wasserdispergierbaren Ligninderivats zuberertet und 

55 gewUnschtenfalls diese Emulsion in ein Trockenpulver OberfUhrt. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass man alle Bestandteile ausser der fettlosii- 
chen Substanz(en) in Wasser lost, urn eine Matrix zu erhalten, die fettlosliche Substanz bzw. ein 

7 
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Gemisch mehrerer solchen Substanzen in diese Matrix hineinemulgiert und die so h rgestellte Emul- 
sion durch normals SprQhtrocknung, das Doppeidispergier-Verfahrenoder das Starke-Catch-Verfahren 
in Trockenpulver uberfuhrt. 

11. Verwendung eines wasserloslichen oder wasserdispergierbaren Ligninderivats als Matrix- Komponente 
zur Herstellung von stabilen, kaltwasser-dispergierbaren Praparaten von fettloslichen Substanzen. 
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